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(57) Abstract: The invention relates to a method for the extraction of contained 
materials, in particular contaminants, from liquids or solid dispersions, by means 
of the use of compressed extraction agents, such as for example supercritical or 
liquid carbon dioxide, whereby the liquid or dispersion is introduced into a pres- 
sure-resistant vessel in the form of a thin film and the surface of the thin film 
treated with the extraction agent, in particular carbon dioxide. The surface of the 
thin film is continuously regenerated over at least a part of the layer thickness of 
the thin film as a result of the mechanical treatment of the liquid or dispersion. 

(57) Zusammenfassung: Bei einem Verfahren zum Extrahieren von Inhalts- 
stoffen, insbesondereVerunreinigungen, aus Fliissigkeiten oderFeststoffdisper- 
sionen unter Verwendung von komprimierten Extraktionsmitteln, wie zum Bei- 
spiel uberkritischem oder flussigem Kohlendioxid, wird die Flussigkeit bzw. 
Dispersion in einem druckfesten Reaktor als diinner Him aufgetragen und die 
Oberflache des diinnen Filmes mit dem Extraktionsmittel, insbesondere Koh- 
lendioxid, beaufschlagt, wobei die Oberflache des diinnen Filmes durch mecha- 
nische Beaufschlagung d^ FlUssigkeit bzw. Dispersion iiber zumindest einen 
Teil der Schichtstarke des diinnen Filmes standig emeuert wird. 
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Verfahren und Vorrichtuna zum Extrahieren von Stioffen aus 
Fills siakei ten oder Fests t-.of f disPGrsionen 

Die Erfind\mg bezieht sich auf ein Verfataren zum Extrahieren von; 
Ixihaltsstof fen, insbesondere Ver\inreinig\jngen, aus Fliissigkeiten 
Oder Feststof f dispersionen unter Verwendung von komprimierten 
Extraktionsmitteln, wie zum Beispiel aberkritischem oder 
fltLssigem Kohlendioxid, sowie auf eine Vorrichtung zur Durch- 
fuhmng dieses Verfahrens. 

Die Extraktion mit tiberkritischen Gasen wird bereits seit mehr 
als 20 Jahren im industriellen Mafistab eingesetzt. Hauptanwen- 
dungen sind hier die diskontinuierlicbe Verarbeitung von Fest- 
stof fen in der Lebensmittelindustrie. Es wurden auch bereits 
kontinuierliche Verfaliren zur Auftrennung von Fltissigkeiten mit 
liberkritischen Gasen vorgeschlagen, wobei der Einsatzbereich 
"onter Verwendung von Hochdruckkoloimen begrenzt ist auf Fliis- 
sigkeiten geringer Viskositat, olme Feststof fanteil sowie kei- 
nerlei Neigung zur Schaxombildung oder Ausfallung von Feststoffen 
unter den angewandten Bedingungen. Bei Einsatz von viskosen 
Flussigkeiten konnen Riihrwerke eingesetzt werden, wobei eine 
moglichst intensive Vermiscbung von Losungsmittel und zu extra- 
hierender Flussigkeit wesentlich ist und Fliissig-Flussig-Extrak- 
tionen in der Regel eine Reihe von Hilfsstoffen erfordern, lom 
die Viskositat der zu extrahierenden Flussigkeiten entsprechend 
herabzusetzen. Die Abtrennung von Olen aus Lecithin ist ein Bei- 
spiel fiir eine besonders aufwendige Extraktion. Urn die mit 
Saulen verbundenen Schwierigkeiten zu vermeiden \ind sicherzu- 
stellen, dass das Extrakt ions fluid auch bei hSher viskosen 
Fltissigkeiten entsprechend intensiv mit der zu extrahierenden 
Flussigkeit vermischt werden kann, wurden Spriihextraktionsver- 
fahren verges chlagen, bei welcher das zu extrahierende Material 
in Form kleinster Tropfchen versprtiht mit dem tiberkritischem 
Fluid als Extraktionsmittel bzw. Losungsmittel in Kontakt ge- 
bracht wurde. Um eine entsprechende Verspruhbarkeit sicherzu- 
stellen sind aber zur Herabsetzung der Viskositat in der Regel 
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hohere Temperaturen erf order lich, womit ein derartiges Verfahren 
bei temperaturempf indlichen Stoffen Grenzen findet. Dies gilt 
auch fiir Molekulardampf destillationen, mit welchen Wertstoffe 
aus hochviskosen Medien etbgetrennt werden konnen. Beim Ver~ 
spriihen neigen die Tropfchen insbesondere dann, wenn es sich -urn 
relativ viskose Fltissigkeiten handelt, rasch zu neuerlichem 
Agglomerieren und das Ijosungsmittel gelangt nur mit den Ober- 
flachen derartiger Tropfchen in einen hinreichend intensiven 
Kontakt. Es entsteht daher im Inneren der Tr5pfchen rasch ein 
entsprechender Konzentrationsgradient , wobei bedingt durch die 
Uber den Radius nun mehr unterschiedliche chemische Zusammen- 
setzimg auch die Viskositat entsprechend variieren kann, sodass 
aus einem vergleichsweise harten Kern derartiger Tropfchen keine 
wirksame Extraktion mehr erfolgt. 

Die Erfindung zielt nun darauf ab den Einsatzbereich der 
Fluidextraktion auch auf bisher nur schwer extrahierbare Medien 
auszudehnen und insbesondere die' Verarbeitung von strukturvis- 
kosen Medien zu ermoglichen und die Moglichkeit zu schaffen, 
Rohstoffe mit relativ . hohem Feststof fanteil zu verarbeiten. Ins- 
besondere die Extraktion von dispersen Systemen mit hohem Fest- 
stoffanteil ist mit Spruhverf ahren ohne die Gefahr einer Ver- 
stopfung von Dusen kaum moglich. Auch leicht schavmiende Prodiikte 
sollen mit dem erf indungsgema£en Verfahren verarbeitet werden 
konnen und es soli im Verfahren die Moglichkeit bestehen den 
gegebenenfalls gebildeten Schavim zu zerstOren. 

Zur LSsung dieser Auf gabe besteht das erf indixngsgemaSe Verfahren 
der eingangs genannten Art im wesentlichen darin, dass die 
FliLssigkeit bzw. Dispersion in einem .druckfesten Reaktor als 
dtinner Film aufgetragen wird und die Oberfiache des dtinnen 
Filmes mit dem Extraktionsmittel, insbesondere Kohlendioxid, be- 
aufschlagt wird, wobei die Oberfiache des diinnen Filmes durch 
mechanische Beauf schlagimg der Fltissigkeit bzw. Dispersion uber 
zxmindest einen Teil der Schichtstarke des diinnen Filmes standig 
emeuert wird. Dadurch, dass die Flussigkeit bzw. Dispersion in 
einem druckfesten Reaktor als dimner Film aufgetragen wird, wird 
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die erforderliche Oberfiache fur den Angriff des Extraktions- 
mittels und den optimalen Massentransport in das komprimierte 
Extraktionsmittel dargeboten, wobei hier naturgemaS so wie bei 
der Extraktion von verspriihten Tropfchen eine Gefahr der Aus- 
bildung eines Konzentrationsgradienten liber die Dicke der 
Schichtstarke nicht von vorntierein ausgeschlossen werden kann, 
Dadurch, dass aber nun gleichzeitig mit der Beauf schlagung des 
dunnen Filmes mit dem Extraktionsmittel die OberflSche des 
dunnen Filmes durch mechanische Beauf schlagimg der Flussigkeit 
bzw. Dispersion standig emeuert wird, gelingt es auf den Film 
Scherkrafte xind WalkkrSfte auszuuben, welche im Inneren des 
Filmes entsprechende Turbulenzen zur Folge haben und in der 
Folge jeweils immer neue Teilbereiche der Schichtstarke an die 
Oberfiache fordem. Es wird somit die diinne Schicht des Filmes 
mechanisch durchgearbeitet, wobei gleichzeitig mit derartigen 
mechanischen Einrichtungen die jeweils gewunschte Filmschicht- 
starke eingestellt werden kann. Insgesamt lasst sich somit die 
Verteilung der extrahierbaren Stoffe im Film durch die mecha- 
nische Beauf schlagtmg jeweils immer wiederum vergleichmaSigen 
und eine kontinuierliche optimale Vermischxing innerhalb des 
Filmes sicherstellen, wobei gegebenenf alls entstehende Klumpen 
und Aggregate durch die mechanische Beauf schlagung zerstort wer- 
den konnen. In besonders vorteilhaf ter Weise erfolgt die Er- 
neuerung der Oberfiache des dunnen Filmes mittels Wischern, 
Rollen Oder Rakelmessem unter gleichzei tiger Einstellung der 
Schichtstarke, wodxirch unmittelbar die gewQnschte Walkarbeit und 
damit die im Inneren des Filmes erwiinschte Turbulenz erzeugt 
wird. 

Die erfindungsgemaSe Vorrichtung zur Durchfiihrung dieses Ver- 
fahrens weist einen druckfesten Reaktor mit wenigstens einer 
Aufgabeaffnung fur die zu behandelnde Flussigkeit bzw. Disper- 
sion imd das komprimierte Extraktionsmittel sowie entsprechende 
Austragsdf fnungen auf, \ind ist im wesentlichen dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Auf gabeSf fnung fur die zu behandelnde 
Flussigkeit bzw. Dispersion am Innenmantel des Reaktors mtindet, 
und dass ein Rotor im Inneren des Reaktors angeordnet ist. 
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dessen radiale Arme mit dem Fliissigkeits- bzw. Dispersions film 
am Innenmantel des Reaktors zusammenwirken, Durch die Verwendiing 
eines Reaktors, in dessen Inneren ein Rotor angeordnet ist, wird 
die Moglichkeit geschaffen die mechanische Einwirkiing auch durch 
zusatzliches Einwirken von zentrifugalkraf ten vorzunehmen, wobei 
eine entsprechende rasche Rotation zur Aufbringung der gewiinsch- 
ten Zentrifugalkraf t erfolgen kann. Bei gleichzeitigem Einwirken 
derartiger Zentrifugalkraf te im Inneren des Reaktors konnen auch 
schaumende Produkte besonders vorteilhaft veraxbeitet werden und 
gegebenenfalls gebildeter Schaum wirkungsvoll zerstort werden. 
Gleichzeitig bildet der Rotor die Werkzeuge fur die mechanische 
Bearbeitung des dtinnen Filmes, welche im einfachsten Fall von 
Wischem, Rollen, Rakelmessem oder dergleichen gebildet werden 
kdnnen. Mit Vorteil ist die Ausbildung hierbei so getroffen, 
dass die radialen Turme in Richt\ang der Rotationsachse verlau- 
fende Stangen, Schaber, Wischer oder Rollen tragen. Derartige 
Stangen, Schaber, Wischer oder Rollen konnen naturgemaE auch zur 
Rotationsachse leioht geneigt verlaufen und dies insbesondere 
dann , wenn der Reaktor einen im wesent lichen trichterf ormig 
konischen Innenmantel aufweist.. Bevorzugt verlaufen die Stangen, 
Schaber, Wischer und/ oder Rollen in im wesentlichen axialer 
Richtung, wenn ein im wesentlichen zylindrischer Reaktor ein- 
gesetzt wird. 

Ftir den einfachen Antrieb des Rotors kann die Ausbildixng mit 
Vorteil so getroffen sein, dass die Rotorwelle tiber eine Magnet- 
kuppliKig mit einem Antrieb verbxxnden ist. 

Urn das der Extraktion zu unterwerf ende Medium in einfacher Weise 
in einen derartigen Reaktor nahe der Innenoberf lache der Reak- 
torwand aufbringen zu k5imen, ist die Ausbildung mit Vorteil so 
getroffen, dass die Auf gabe6f fnung als radiale und axiale 
Bohrung in einem mit dem rohrfSrmigen Reaktor dichtend verbind- 
baren Deckel ausgebildet ist, wobei ein dichtender Abschluss in 
einfacher Weise dadiirch gewahrleistet werden kann, dass der Re- 
aktor als Rohr mit an den Rohrenden anschlieSenden Flanschen 
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ausgebildet ist, \ind dass die druckfest iind diclitend anschliefi- 
baren Deckel an den Flanschen festlegbar sind. 

Die Erfindxing wird nachfolgend anhand eines in der Zeichnung 
schematisch dargestellten Ausfuhrimgsbeispieles der erfindiings- 
gemalSen Vorrichtung zur Durchfiihrxong des erf indirngsgemSSen Ver- 
fahrens naher erlautert. In dieser ist mit 1 ein druckf ester Re- 
aktor bezeichnet, welcher zylinder- bzw. rohrformig ausgebildet 
ist. Der Reaktor 1 kann mittels eines Deckelteiles 2 \ind eines 
Bodenteiles 3 druckfest verschlossen werden, wobei die Ver- 
bindxing liber die Flansche 4 und 5 erfolgt. Im Deckelteil 2 ist 
ein Riihrwerk 6 angeordnet, welches eine Magnetkupplung zum ro- 
tierenden Antreiben einer Rtihrwerkswelle 7 aufweist. Die Ruhr- 
werkswelle 7 ist ihrerseits mit dem Rotor 8 verbimden, welcher 
im Inneren des Reaktors 1 vim eine Rotationsachse 9 rotierbar ge- 
lagert ist. Die entsprechende Fuhrung bzw. Zentrierung des 
Rotors erfolgt tiber einen Dom 10, welcher mit dem Bodenteil 3 
fest verbunden ist. Der Rotor 8 tragt mehrere kreisformig ver- 
teilt angeordnete Fiihrungsstangen 11, welche als Fuhrung ftir 
drehbar gelagerte Rollen 12 dienen, sodass bei einer Rotation 
des Rotors 8 urn die Drehachse 9 die Rollen 12 entlang des Innen- 
xxmfanges 13 des Reaktors 1 abrollen k5nnen. 

Im Deckel 2 ist n\in eine Auf gabeSf fnung 14 fur die zu be- 
handelnde Fltlssigkeit bzw. Dispersion vorgesehen. Die Aufgatoe- 
5f fnung mtindet hierbei im Bereich des Innenxamfanges 13 des Reak- 
tor 1 in den zylinder fSrmigen Reaktorraum. Durch Einpressen der 
zu behandelnden Flussigkeit bzw. Dispersion uber die Aufgabe- 
offnung 14 wird die Flussigkeit bzw. Dispersion nun im Inneren 
des Reaktors 1 in Richtimg zur Austragsdf fnxing 15 gefSrdert, wo- 
bei die zu behandelnde Fliissigkeit bzw. Dispersion im ring- 
f Ormigen Spalt zwischen Innenumfang 13 des Reaktors 1 imd AuEen- 
\Htifang des Rotors nach unten gedruckt wird. In diesem Bereich 
wird die zu behandelnde Flussigkeit bzw. Dispersion von den ro- 
tierenden Rollen 12 mechanisch beauf schlagt , sodass ein aiifierst 
dunner Fltissigkeitsf ilm zwischen den rotierenden Rollen 12 \md 
dem Innenumfang 13 des Reaktors 1 ausgebildet wird. Die Dicke 
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des Flussigkeitsf ilmes wird hierbei durch den voreingestellten 
Abstand der Rollen 12 ziim Innenmantel 13 des Reaktors 1 be- 
stimmt. Die Rollen 12 kSnnen eine schraubenlinienf ontiige Profi- 
lierung aufweisen, aber auch konisch, konkav oder konvex ausge- 
fuhrt sein, wobei' die Prof ilierimg beim Abrollen entlang des 
Fliissigkeitsf ilmes gleichzeitig eine Abwartsbewegung des Flus- 
sigkeitsf ilmes in Ricbtung z\ir Austragsof fnxxng 15 begiinstigt. 

Im Gegenstrom zur zu behandelnden Fltissigkeit bzw. Dispersion 
wird nun ein Extraktionsmittel, vorzugsweise fliissiges oder 
uberkritisches Kohlendioxid in den Reaktor eingefuhrt, wobei die 
entsprechende AufgabeOf fnimg im Bodenteil 3 ausgebildet \and mit 
16 bezeichnet ist. Das Extraktionsmittel steigt im Inneren des 
Reaktors 1 auf und gelangt in intensiven Kontakt mit dem Flus- 
sigkeitsf ilm/ wobei die dem Extraktionsmittel ausgesetzte Ober- 
fiache des Flussigkeitsf ilmes durcb den von den rotierenden 
Rollen 12 bewirkten Walk- bzw. Knetvorgang standig erneuert 
wird. Das mit dem extrahierten Inhaltsstoff beladene Extrakti- 
onsmittel kann in der Folge liber die im Deckel 2 vorgesehene 
Austrittsof fnvmg 17 abgezogen werden. 

Erganzend ist eine verschlieSbare Offniing 18 vorgesehen, tiber 
welche wabrend des Betriebes Proben entnommen oder verschiedene 
Betriebsparameter uberprtift werden konnen. Eine weitere der- 
artige Offn\ang kann auch im Bodenteil 3 vorgesehen sein. 

Der druckfeste Reaktor 1 ist welters von Heiz- bzw. Kuhlmanteln 
19 und 20 umgeben, welche von einer Heiz- bzw. KtShlf lussigkeit 
xind insbesondere Wasser im Gleich- oder Gegenstrom mit der zu 
behandelnden Fltissigkeit bzw. Dispersion durchstrSmt werden 
konnen. 
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Ansprtiche: 

1. Verfahren ziim Extrahieren von Inlialtsstof f en, insbesondere 
Verunreinigrmgen, aus Fliissigkeiten oder Feststof fdispersionen 
iinter Verwendung von komprimierten Extraktionsmitteln, wie zum 
Beispiel uberkritiscliem oder f lUssigem Kohlendioxid, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass die Fliissigkeit bzw. Dispersion in einem 
druckfesten Reaktor als dtinner Film aufgetragen wird und die 
Qberflache des dtinnen Filmes mit dem Extraktionsmittel, ins- 
besondere Kohlendioxid, beaufschlagt wird, wobei die Oberfiache 
des dOimen Filmes durch mechanisclie Beauf schlagung der Fltts- 
sigkeit bzw. Dispersion liber z\miindest einen Teil der Schicht- 
starke des diinnen Filmes standig emeuert wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Erneuerung der Oberfiache des dunnen Filmes mittels Wischern, 
Rollen Oder Rakelmessern xxnter gleichzeitiger Einstellung der 
Schichtstarke erfolgt. 

3 . VorrichtTong zur Durchf uhrung des Verf ahrens nach Anspruch 1 
Oder 2 mit einem druckfesten Reaktor (1) mit wenigstens einer 
Aufgabeof fnung (14,16) fur die zu behandelnde Flussigkeit bzw. 
Dispersion und das komprimierte Extraktionsmittel sowie ent- 
sprechenden Austrags5f fnungen (15,17), dadurch gekennzeichnet, 
dass die Aufgabedf fnung (14) fur die zu behandelnde Flussigkeit 
bzw. Dispersion am Innenmantel (13) des Reaktor s (1) mOndet, und 
dass ein Rotor (8) im Inneren des Reaktors (1) angeordnet ist, 
(lessen radiale Arme mit dem Fliissigkeits- oder Dispersions film 
am Innenmantel (13) des Reaktors (1) zusammenwirken. 

4, Vorrichtung nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass die 
radialen Arme in Richtung der Rotationsachse (9) verlaufende 
Stangen (11) , Schaber, Wischer oder Rollen (12) tragen. 

5. Vorrichtung nach Anspruch 3 oder 4, dadurch gekennzeichnet, 
dass der Reaktor (1) einen im wesentlichen zylindrischen oder 
trichterformig konischen Innenmantel (13) aufweist. 



wo 2004/018070 




PCT/AT2003/000246 



6. Vorrichtimg nach einem der Anspriiche 3, 4 oder 5, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass die Rotorwelle (7) uber eine Magnetkuppl\ing 
mit einem Antrieb (6) verbunden ist, 

7. vorrichtiong nach einem der Ansprtiche 3 bis 6, dadurch geken- 
nzeichnet, dass die Auf gabeof fnung (14) als radiale xond axiale 
Bohrung in einem mit dem rohrformigen Reaktor (1) dichtend ver- 
bindbaren Deckel (2) ausgebildet ist. 

8. Vorrichtung nach einem der Anspruche 3 bis 7, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass der Reaktor (1) als Rohr mit an den Rohrenden 
anschlieSenden Flanschen (4,5) ausgebildet ist und dass die 
druckfest oond dichtend anschlieSbaren Deckel (2,3) an den 
Flanschen (4,5) festlegbar sind. 
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